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Verfahren zum Herstellen von cellulosischen Fasern. 



Beschreibung : 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 
cellulosischen Fasern durch Extrudieren einer gelCste Cellu 
lose enthaltenden Spinnlosung in ein gasformiges Medium iiber 
exne vorbestinunte Gasstrecke, anschlieflenden. Eintauchen in 
und Fiihren durch ein Koagulationsbad uber eine vorbestinunte 
Koagulationsstrecke, Verstrecken der erhaltenen Cellulose- 
fasern und Aufwickeln. 

Ein derartiges Verfahren ist beispielsweise aus DE-A-4409609 
bekannt. Die Spinnlosung wird nach dem Durchlaufen der Gas- 
strecke in ein stehendes Koagulationsbad eingetaucht, welches 
dann zusanunen mit der SpinnlOsung beschleunigt wird. Die Be- 
schleunigung des Koagulationsbades erfolgt uber einen nach 
unten konisch sich verjungenden Spinntrichter. Ein solcher 
Spinntrichter hat den Nachteil, dap das Anspinnen der 
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Spinnl&sung grope Probleme bereitet. Die erreichbare Wickel- 
geschwindigkeit liegt gemfip der Beispiele bei maximal 
150 m/min, soda/3 dieses bekannte Verfahren nicht besonders 
wirtschaf tlich ist. 

Bin weiteres derartiges Verfahren ist aus JP-A-61-19805 be- - 
kannt, bei dem wiederum die Spinnl6sung in einen Spinntrich- 
ter extrudiert wird, wobei aufgrund der Abkapselung der Gae- 
strecke die Gasathmosph&re, in die die Spinnl5sung extrudiert 
wird, stark mit der Koagulationsf liissigkeit angereichert ist, 
wodurch in der Gasstrecke eine Vorkoagulation eintritt, was 
nicht immer wiinschenswert ist . Bei diesem bekannten Verfahren 
soil die Koagulationsf liissigkeit liber die Wand des Spinn- 
trichters in einer Schicht gefiihrt werden, wodurch sich ge- 
rade am Auf tref f punkt der Spinnlosung auf die Koagulatione- 
f liissigkeit eine Turbulenz ergibt. Diese Turbulenz hat hSu- 
fige Spinnbriiche zur Folge, sodap dieses Verfahren nur bei 
sehr wenig cellulosischen Spinnl6sungen zu einem stabilen 
Spinnproze£ fiihrt. In den Beispielen werden zwar Wickelge- 
schwindigkeiten von bis zu 1500 m/min genannt. Dies wird aber 
durch aufwendige Anordnung mehrerer Beschleunigungstrichter 
erreicht, wodurch zum einen das Anspinnen und zum anderen ein 
stabiler Spinnprozep erheblich erschwert wird. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, ein weiteres 
Spinnverf ahren zur Herstellung cellulosischer Fasern zur 
Verfiigung zu stellen, welches wirtschaf tlicher arbeitet. 
Insbesondere soli es die oben beschriebenen Nachteile zumin- 
dest mindern. Es soil auch ein Verfahren zur Herstellung 
cellulosischer Fasern zur Verfiigung gestellt werden, welches 
auch bei Wickelgeschwindigkeiten oberhalb 1000 m/min auch bei 
empf indlichen cellulosischen SpinnlSsungen, wie es bei- 
spielsweise bei L5sungen von Cellulose in einem Wasser 
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enthaltenden N-Oxid elites tertiaren Amins, insbesondere N- 
Methylmorpholin -N-oxid (NMMO) , der Fall 1st, elnen stabilen 
Proze/3 liefert. 

Diese Aufgabe wird bei dem elngangs genannten Verfahren da- 
durch geldst, da/3 die extrudierte Spinnl6sung nach der Gas- 
strecke in ein auf vorbestimmte Geschwindigkeit beschleu- 
nigte, zumindest in etwa in Richtung der extrudierten Spinn- 
16sung laminar flie/3endes Koagulationsbad eingefiihrt wird, 
wobei die Koagulationsf liissigkeit seitlich in den Pfad der 
SpinnlSsung zugefuhrt wird und die Fluflrichtung der Spinn- 
16sung und der Koagulationsf liissikgeit iiber die gesamte Ko- 
agulationsstrecke zumindest in etwa parallel gehalten wird, 
und dap die erhaltenen Cellulosef asern beim Verlassen der 
Koagulationsstrecke seitlich umgelenkt und danach aufgewik- 
kelt werden. 

Die seitliche laminare ZufUhrung der Koagulationsf liissigkeit 
kann auf einf ache Weise dadurch erreichet werden, da/5 die 
eine Seite eines Vorratsbehalters fur die Koagulationsf liis- 
sigkeit als Oberlauf ausgebildet ist, wobei der Oberlauf 
derart ausgeformt ist, da/3 die Koagulationsf liissigkeit ei- 
nerseits entlang der Ausf ormung f lie/3 1 und andererseits die 
Koagulationsf liissigkeit von der Waagrechten in die Flu/3rich- 
tung der SpinnlSsung umlenkt. Diese Ausf ormung kann im ein- 
fachen Fall die Form eines Viertelkreises oder einer Parabel 
aufweisen, wobei jedoch darauf geachtet werden mu/3, da/3 void 
Auslauf bis zum Obergang zur Flu/3richtung der Spinnlosung 
eine stete Kurve gebildet ist, um zu gewahrleisten, dap Tur- 
bulenzen weitgehend vermieden werden, soda/3 die Spinnlosung 
in einen laminaren Koagulationsf lUssigkeits-Strom eintauchen 
kann. Giinstig ist es, wenn der Oberlauf nach der Ober gangs - 
stelle in die Flu/3richtung der SpinnlSsung noch bis zum Ende 
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der Koagulationsstrecke parallel zur Flu£richtung der Spinn- 
losung weitergefiihrt wird, wobei dann die Unterkante des 
(Jberlaufes dazu benutzt we r den kann, den entetandenen 
cellulosi8chen Faden urozulenken, indent von einer seitlich 
versetzten Aufwickelvorrichtung der entetandene Faden iiber 
die untere Kante des Oberlaufes gezogen wird. 

Das erf indungsgemfifJe Verfahren eignet sich zur Herstellung 
von Fasern, wobei unter dem Begriff Fasern Monof ilamente, 
Multifilament faden, aber auch HohlfSden verstanden werd<3n. 
Das Verfahren ist gleichermajten auch zur Herstellung vcn po- 
rSsen Fasern geeignet. Die Fasern kSnnen runden Querschnitt, 
aber auch profilierten Querschnitt aufweisen. 

Die erf indungsgemape Herstellung cellulosischer Fasern ge- 
lingt vorziiglich, wenn die Koagulationsf liissigkeit einseitig 
der Spinnlosung in einer konstanten Schichtdicke im Bereich 
von 1,0 bis 5 mm zugefuhrt wird. Hierbei ist es von beson- 
derem Vorteil, wenn die Schichtdicke etwa 1 bis 3 mal so dick 
eingestellt wird wie der gropte Durchmesser der extrudierten 
Spinnl6sung. Bei dem oben nSher beschriebenen Oberlauf , kann 
die Schichtdicke besonders einfach dadurch gewShrleistet 
werden, wenn man dem Vorratsbehaiter fiir die Koagulations- 
fliissigkeit eine solche Menge an Koagulationsf liissigkeit zu- 
fuhrt, da(i sich am tangentialen Auslauf auf dem Oberlauf die 
gewiinschte Schichtdicke einstellt. Naturlich mup hierbei da- 
fiir gesorgt werden, dap die Koagulationsf liissigkeit dem Vor- 
ratsbehSlter zumindest beruhigt, ohne Turbulenzen im Vor- 
ratsbehSlter zu verursachen, zugefuhrt wird. Die Mittel, die 
hierzu erforderlich sind, sind dem Fachmann hinreichend be- 
kannt und brauchen insofern nicht naher erlautert werden. 
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Bei dem erf indungsgemSJJen Verfahren ist es empf ehlenswert , 
wenn die Geschwindigkeit der Koagulationsf liissigkeit am Ein- 
tauchpunkt der SpinnlSsung auf einen Wert zwischen 30 bis 200 
m/min, vorzugeweise zwischen 50 und 80 m/min, eingestelit 
wird, wobei die Her stel lung der cellulosischen Fasern dann 
besonders gut gelingt, wenn die Koagulationsstrecke auf eine 
Lange von 0,5 bis 8 cm, bevorzugt auf eine Lange von 1 bis 4 
cm, eingestelit wird. 

Die Geschwindigkeit am Eintauchpunkt Ittpt sich bei dem oben 
nSher beschriebenen Verfahren durch den Hohenunterschied 
zwischen dem Flussigkeitsspiegel im Vorratsbehalter und dem 
Eintauchpunkt der Spinnlosung, dem Punkt, an dem der Oberlauf 
in die Flu0richtung der Spinnlosung ubergeht, bestimmen. Die 
am Eintauchpunkt herrschende Geschwindigkeit bestimmt sich 
dann aus der Wurzel aus dem Produkt aus zwei mal Erdbe- 
schleunigung mal Hohenunterschied (die mit sich selbst mul- 
tiplizierte Geschwindigkeit entspricht also dem Produkt aus 
zwei mal Erdbeschleunigung multipliziert mit dem Hohenunter- 
schied) . Wird ein solcher Oberlauf verwendet, wird die Ko- 
agulationsstrecke in einfacher Weise iiber die Strecke des 
Oberlauf s bestimmt, die sich zwischen dem Eintauchpunkt und 
der Unterkante des Oberlauf s ergibt. 

Um die Koagulationsf liissigkeit am Ausgang der Koagulations- 
strecke besonders gut von dem entstandenen cellulosischen 
Faden zu entfernen, hat es sich besonders bewShrt, wenn die 
koagulierten Cellulosef asern in einem Wickel zwischen 4 5 und 
60° zur FluJJrichtung der Koagulationsf liissigkeit nach der 
Koagulationsstrecke umgelenkt werden. Es empfiehlt sich 
hierbei, die erhaltenen Cellulosef asern pl6tzlich aus der 
Flu0richtung der Koagulationsf liissigkeit nach der Koagula- 
tionsstrecke umzulenken. P16tzlich im Sinne der vorliegenden 
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Erfindung bedeutet, da£ der Weg der erhaltenen Fasern in ei- 
nem sehr kurzen Bereich, der lediglich wenige Millimeter um- 
fa/It, ihre Bewegungsrichtung andern. Hierzu ist es von Vor- 
teil, wenn die erhaltenen Cellulosef asern nach der Koagula- 
tionsstrecke derart plfitzlich aus der Fluflrichtung der Ko- 
agulationsf liissigkeit umgelenkt werden, da0 sie im Umlenk- 
bereich einen Radius von 0,2 bis 2 mm, bevorzugt einen Radius 
zwischen 0,3 und 1 mm, bilden. Dies kann bei dem oben er- 
wahnten Oberlauf dadurch erreicht werden, dap die Unterkante 
des Oberlauf es mit einem entsprechenden Radius versehen wird. 

Fiir eine Losung von Cellulose in einem Wasser enthaltenden 

N-Oxid eines tertifiren Amins, insbesondere von N-Methyl- 

morpholin -N-oxid (NMMO) , als SpinnlSsung hat sich das 

erf indungsgexn&Pe Verfahren als besonders vorteilhaft heraus- 

gestellt. 

Die Erfindung wird anhand einer Figur und anhand der nach- 
folgenden Beispielen naher erlautert. 

In der schematischen Figur ist mit 1 eine Spinndiise darge- 
stellt, aus welcher eine Spinnlosung 2 in ein Gas, bei- 
spielsweise Umgebungsluf t gesponnen wird, welche dann in eine 
nach unten stromende Koagulationsf liissigkeit eintaucht und in 
dieser bis zum Ablenkpunkt 4 verbleibt, wonach der inzwischen 
koagulierte Faden 5 in Richtung der Aufwicklung 6 plotzlich 
umgelenkt wird und danach iiber die Auf wickelvorrichtung 6 , 
beispielsweise auf eine nicht extra dargestellte, sich auf 
der Aufwicklung befindliche Spule, aufgewickelt wird. Bei der 
plotzliche Umlenkung an der Umlenkstelle 4 fliefit der weitaus 
uberwiegende Teil der Koagulationsf liissigkeit nach unten 
weiter (siehe Strom 10 mit Pf eil ) , so da (3 vom Faden 5 zumin- 
dest iiberwiegend die Koagulationsf liissigkeit entfernt ist. Es 
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hat sich hierbei herausgestellt, dafJ es guns tig ist, wenn der 
Faden unter einem Winkel, der sich zwischen dero Strom 10 und 
dera Faden 5 ergibt, von 45 und 60 ° abgezogen wird. 

Fur die Koagulationsf lussigkeit 7 ist ein Vorratsbehalter 8 
vorgesehen, in den iiber nicht gezeigte Mittel eine konstante 
Menge an Koagulationsf lussigkeit mtiglichst turbulenzfrei zu- 
gefiihrt wird. Zur Erreichung des mSglichst laminaren Stromes 
der Koagulationsf lussigkeit 7/3 am Eintauchpunkt ist der 
Vorratsbehalter 8 der Koagulationsf lussigkeit 7 zur Flup- 
richtung der SpinnlSsung 2 hin iiber einen Uberlauf 9 be- 
grenzt, wobei durch die standi ge und konstante Zugabe von 
Koagulationsf lussigkeit 7 in den Vorratsbehalter 8 sich eine 
bestiramte Dicke des zur SpinnlSsung 2 fliependen, zumindest 
iiberwiegend laminaren Koagulationsf liissigkeits-Stromes ein- 
stellt. Die Bestimmung der Geschwindigkeit , die die Koagula- 
tionsf lussigkeit am Eintauchpunkt der SpinnlSsung 2 aufweist, 
ergibt sich iiber den Hohenunterschied h zwischen Fliissig- 
keitsspiegel der Koagulationsf lussigkeit 7 im Vorratsbehalter 
8 und dem Ubergang der Kurve des Dberlaufs 9 in die senk- 
rechte Anordnung* Wie schon erwahnt errechnet sich die Ge- 
schwindigkeit der Koagulationsf lussigkeit am Eintauchpunkt 
iiber die Wurzel aus dem Produkt aus zwei mal Erdbeschleuni- 
gung mal Hohenunterschied h. 

Nachfolgend wird die Erfindung anhand von Vergleichsbei- 
spielen und erf indungsgemfifien Beispielen nSher erlautert. 

Beispiele 

Die eingesetzte Spinnlosung enthalt in alien Beispielen 15% 
Cellulose, 10% Wasser und 75% NMMMO, welche aus Zellstoff 
V65 f zu beziehen von Buckeye auf die fur die Herstellung von 
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NMMO-Spinnl6sungen bekannte Weise hergestellt wurde. Die auf 
einer Temperatur von 120 °C gehaltene SpinnlSsung wurde in 
Luft gesponnen. Der Dusenlochdurchmesser der verwendeten 
Spinnduse betrug 200 *un, wobei der in der Tabelle angegebene 
Massenstrom m durch die Spinndiise extrudiert wurde. Die 
SpinnlSsung tauchte nach einer Gasstrecke von 18 cm in ein 
Koagulationsbad ein und wurde am Ende des Bades unter einem 
Winkel von 60 ° zur eigentlichen FliefJrichtung der SpinnlS- 
sung in Richtung einer Aufwickelvorrichtung abgezogen und 
dort bei einer Geschwindigkeit v sp des Fadens aufgewickelt , 
die so ausgewShlt wurde, dap der Faden ohne zu brechen, auf- 
gewickelt werden konnte. Es handelt sich also bei V jeweils 
urn die maximal mOgliche Aufwickelgeschwindigkeit , bei der bei 
der Herstellung der Ffiden noch kein Bruch auftrat. Bei den 
Beispielen 1 bis 3 ( Vergleichsbeispiele ) wurde ein stehendes 
FSllbad eingesetzt (Geschwindigkeit der Ffillbadf lussigkeit am 
Eintauchpunkt entspricht u £ = 0 m/min), wShrend bei den Bei- 
spielen 4 bis 6 die in der Figur beschriebene Vorrichtung zum 
Einsatz kam, wobei die Geschwindigkeit u E am Eintauchpunkt 
der Spinnlosung in die Koagulationsf liissigkeit herrschte- Die 
weiteren Prozepdaten und Ergebnisse sind in der nachf olgenden 
Tabelle zusammengef apt . 
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Tabelle 

Beispiel 1 2345 6 7 8 

m g/h 27.5 34,2 49,1 88,4 35,3 37.0 43.2 57,6 

u £ m/min 0 0 0 0 60 60 60 60 

v sp m/min 850 950 990 850 1210 1200 1200 1200 

Titer dtex 0.81 0,9 1,24 2.6 0.73 0,77 0,9 1,2 



Aus den Beispielen gent hervor, da/5 bei Anwendung des Erfin- 
dungsgemapen Verfahrens roit deutlich hSherer Aufwickelge- 
schwindigkeit gearbeitet werden kann als bei Verwendung eines 
herkommlichen stehenden FSllbades. 
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Verfahren zun Hers te lien von cellulosischen Fasern. 



Patentanspruche : 



Verfahren zur Herstellung von cellulosischen Fasern durch 
Extrudieren einer gelSste Cellulose enthaltenden Spinn- 
losung in ein gasfSrmiges Medium uber eine vorbestimmte 
Gasstrecke, anschliefJendem Eintauchen in und Fiihren durch 
ein Koagulationsbad uber eine vorbestimmte Koagulations- 
strecke, Verstrecken der erhaltenen Cellulose fasern und 
Aufwickeln, dadurch gekennzeichnet , da0 die extrudierte 
SpinnlOsung nach der Gasstrecke in ein auf vorbestimmte 
Geschwindigkeit beschleunigte , zumindest in etwa in 
Richtung der extrudierten Spinnlosung laminar flieflendes 
Koagulationsbad eingefiihrt wird, wobei die Koagulations- 
fliissigkeit seitlich in den Pfad der Spinnlosung zuge- 
fiihrt wird und die Flu0richtung der SpinnlSsung und der 
Koagulationsf lussigkeit uber die gesamte Koagulations- 
strecke zumindest in etwa parallel gehalten wird, und dap 
die erhaltenen Cellulosef asern beim Verlassen der 
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Koagulationestrecke seitlich umgelenkt und danach aufge- 
wickelt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch l f dadurch gekennzeichnet , da0 
die Koagulationsflussigkeit einseitig der SpinnlSsung in 
einer konstanten Schichtdicke im Bereich von 1,0 bis 5 mm 
zugefuhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, da£ 
die Schichtdicke etwa 1 bis 3 mal so dick eingestellt 
wird wie der grO/Jte Durchmesser der extrudierten Spinn- 
losung. 

4. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet, da0 die Geschwindigkeit der Koa- 
gulationsflussigkeit am Eintauchpunkt der Spinnl6sung auf 
einen Wert zwischen 30 bis 200 m/min eingestellt wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, dap 
die Geschwindigkeit der Koagulationsflussigkeit auf einen 
Wert zwischen 50 und 80 m/min eingestellt wird. 

6. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, da0 die Koagulationsstrecke auf 
eine Lange von 0,5 bis 8 cm eingestellt wird. 

7. Verfahren nach Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, dap 
die Koagulationsstrecke auf eine Lange von 1 bis 4 cm 
eingestellt wird. 

8. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 7, 
dadurch gekennzeichnet, da0 die koagulierten Cellulose- 
fasern in einem Wickel zwischen 4 5 und 60 °C zur 
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FlufJrichtung der Koagulationsf liissigkeit nach der Koagu- 
lationsstrecke umgelenkt werden. 

9. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 8, 
dadurch gekennzeichnet, da/J die erhaltenen Cellulose- 
fasern pietzlich aus der FluJJrichtung der Koagulations- - 
fliissigkeit nach der Koagulationsstrecke vungelenkt wer- 
den. 

10. Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet , dap die erhaltenen Cellulose- 
fasern nach der Koagulationsstrecke derart pl6tzlich aus 
der Flu/Jrichtung der Koagulationsf liissigkeit umgelenkt 
werden, dafJ sie im Umlenkbereich einen Radius von 0,2 bis 
2 mm bilden. 

11. Verfahren nach Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, da/J 
ein Radius zwischen 0,3 und 1 mm eingestellt wird. 

12 . Verfahren nach einem oder mehreren der Anspriiche 1 bis 
11 , dadurch gekennzeichnet, dap als Spinnl&sung eine L6- 
sung von Cellulose in einem Wasser enthaltenden N-Oxid 
eines tertiSren Amins, insbesondere N-Methylmorpholin 
-N-oxid (NMMO), verwendet wird. 
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